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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur DurchfQhrung von destillativen Trennungen in diskontinuierlicher 
Betriebsweise. Zie! der Erfindung ist es, den Energiebedarf zu senken bzw. die Destillationszeiten zu verkdrzen. 
5 Die wesentliche Neuemng ist dabei die Berflcksichtigung unterschiedlicher Trennsequenzen abweichend von 
der Normalfahrweise, bei der die einzelnen Komponenten nacheinander in der Reihenfolge ihrer FlQchtigkeit 
ttber Kopf genommen werden. Weitere Einsparungen ergeben sich in Kombination mit einer Verschaltung, bei 
der das zu trennende Gemisch aus einem Speicherbehaiter dem oberen Kolonnenende zugefQhrt wird und aus 
der am unteren Kolonnenende eine schwerflUchtige Fraktion entnommen wird. 
10 Diskontinuierliche Trennprozesse mittels einer Destillationsblase mit aufgesetzter Destillationskolonne sind 
bekannt und in der Literatur in vielfaitiger Art beschrieben, so beispielsweise in dem Lehrbuch Thermische 
Trennverfahren" von K. Sattler, Ausgabe 1988, VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim. 

Bei der konventionellen DurchfOhrung der diskontinuierlichen Destination trennt man die einzelnen Fraktio- 
nen in der Reihenfolge ihrer FIttchtigkeit nacheinander Uber Kopf ab, wobei man zwischen den einzelnen 
ts Fraktionen Teilmengen als Zwischeniaufe entnimmt, die dann dem nSchsten Destillationsansatz wieder zugege- 
ben werden (siehe Fig. 1). Bei der diskontinuierlichen Fahrweise wird jedoch meist ein Mehrfaches der Energie 
bendtigt, die bei einer kontinuierlichen Destination erforderlich ist 

Die DE-42 26 905.9 beschreibt ein verbessertes Verfahren, bei dem der Energiebedarfin bestimmten Anwen- 
dungsfallen bis auf etwa das 1,1- bis 1,2-fache des Energiebedarfs einer kontinuierlichen Destination verringert 
20 werden kann. Die Energieverringerung wird dadurch erzielt, daB die Abtrennung einzelner Fraktionen in zwei 
unterschiedlichen Teilschritten erfolgt, wobei im erstenTeilschritt eine Teilmenge ttber Kopf oder als Seitenpro- 
dukt in emer Reinheit entnommen wird, die kleiner ist als die erforderliche Endreinheit dieser Fraktion, diese 
Teilmenge in einem oder mehreren Behaltern zwischengespeichert wird, in einem weiteren Teilschritt diese 
Teilmenge aus dem Behaiter bzw. den Behaltern entnommen, der Kolonne im mittleren Bereich zugefahren und 
25 gleichzeitig Produkt in der erforderlichen Endreinheit am Kolonnenkopf gewonnen wird. 

Es zeigen sich jedoch Anwendungen, bei denen trotz Zwischenspeicherung noch eine starke Oberhahung des 
Energieverbrauchs gegeniiber dem kontinuierlichen Vergleichsfall verbleibt. 

Es stellte sich die Aufgabe, auch fOr diese Faile ein diskontinuierliches Trennverfahren zu entwickeln, das 
hmsichtlich des Energiebedarfs einem kontinuierlichen Trennverfahren nur wenig nachsteht 
30 Es wurde gefunden, daB bei der Auftrennung eines Mehrstoffgemisches durch eine sinnvolle Wahl der 
Trennsequenz deuthche Energieeinsparungen bzw. verkflrzte Destillationszeiten erreicht werden kdnnen. Ab- 
weichend von der Normalfahrweise, bei der die einzelnen Komponenten in der Reihenfolge ihrer FlUchtigkeit 
Qber Kopf genommen werden, werden in diesem Fall zunachst zwei oder mehr leichtsiedende Komponenten 
von den verbleibenden Schwersiedern abgetrennt und die entstehenden Kopf- und Sumpfgemische in nachfol- 
35 genden Destillationsschritten in der gleichen Anordnung weiter aufgetrennt. 

Ein Ansatzpunkt zu weiteren Einsparungen ergibt sich bei Betrachtung der in der Fachliteratur beschriebenen 
Schaltungsvarianten der diskontinuierlichen Destination. Hier envies sich speziell die sogenannte inverse dis- 
kontinuierliche Destination bei Einstellung spezieller Betriebszustande als nutzbar. Bei ihr wird das zu trennende 
Ausgangsgemisch am oberen Ende der Kolonne vorgelegt, und die einzelnen Fraktionen werden nacheinander 
4o m der Reihenfolge ihrer FIttchtigkeit, beginnend mit der schwerstflttchtigen Fraktion, am unteren Kolonnenende 
entnommen. Die inverse Destination wurde beispielsweise in dem Beitrag "Preferable Alternatives to Conven- 
tional Batch Distillation" von H. Abrams, M. Miladi und F. Attarwala auf dem Symposium "Distillation 87", 7.-9 
September 1987 in Brighton, von R. Robinson und E. Gilliland in dem Buch "Elements of Fractional Distillation", 
McGraw-HiIl-Verlag (1950), und von O. Chiotti et al. in Chem. Eng. Comm. 1993, Vol. 19, Seite 1 bis 21, 
45 beschneben. 

a ^! es l e ^PP a / a j teanordnung wird speziell zur thermischen Schonung der zu trennenden Produkte ernpfohlen, 
da die ndner siedenden Fraktionen mit minimaier Verweilzeit entnommen werden kdnnen. DaB diese Kolonnen- 
scnaltung zusatzlich besondere Vorteile hinsichtlich des Energiebedarfs bei Einstellung ganz bestimmter Be- 
tnebsbedingungen bieten kann, wurde nicht erkannt Es wird sogar explizit als Nachteil dieser Apparateanord- 
so nung beschneben, daB sie langere DestMationszeiten und mehr Energie bendtigt. Als Grund wird angegeben 
daB die Leichtsiederkomponenten standig unter Energieaufwand nach oben destiliiert werden mOssen. Die 
Fahrweise wird daher nur fttr die Abtrennung temperaturempfindlicher und hochpreisiger Produkte fQr vertret- 
bar gehalten. 

Femer wird dargelegt, daB die inverse diskontinuierliche Destination dann Vorteile bieten kdnnte, wenn die 
55 Trennstufenzahl sehr medrig ist und bei dem Trennproblem fttr den Fall einer kontinuierlichen Auftrennung in 
einer Kolonne mit Verstarkungs- und Abtriebsteil die bendtigte Trennstufenzahl im Abtriebsteil kleiner ist als 
im VerstarkungsteiL Diese Aussage hieit jedoch rechnerischen OberprQfungen nicht stand. Wie weiter unten 
dargelegt wird, sind andere EinfluBgrdBen maBgebend. 
Es stellte sich so die Aufgabe, die vorab aufgezeigten Nachteile zu beheben. 
60 Diese Aufgabe wird erfindungsgemfiB dadurch gelost, daB mehrere Fraktionen gemeinsam aus dem Anfangs- 
gemisch abgetrennt und die entstehenden Kopf- und Sumpfgemische in nachfolgenden diskontinuierlichen 
Destillationen weiter aufgetrennt werden. 

Hierbei kommen verschiedene apparative Anordnungen und Betriebsweisen in Betracht, die sich einzeln oder 
in Kombination vorteilhaft den gegebenen Trennaufgaben anpassen lassen und niedrige Energieverbrauchszah- 
65 len ermdghchen, die im Bereich einer kontinuierlichen Betriebsweise liegen. 

Eine MaBnahme sieht vor, daB der Destillationskolonne das zu trennende Gemisch aus einem Speicherbehai- 
ter am oberen Ende zugefuhrt wird und am unteren Ende der Destillationskolonne die schwererflttchtige 
Fraktion entnommen wird (Fig. 2). Im Gegensatz zur beschriebenen inversen diskontinuierlichen Destination 
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werden jedoch die als Endprodukte gewQnschten Fraktionen nicht zwingend nacheinander einzeln aber das 
untere Koionnenende abgetrennt, sondern es werden zunachst zwei oder mehr schwersiedende Komponenten 
von den verbleibenden Leichtsiedern getrennt und am unteren Koionnenende entnommen. AnschlieBend wer- 
den die entstehenden Kopf- und Sumpfgemische in nachfolgenden Destiilationsschritten in der gleichen Anord- 
nungweiteraufgetrennt 5 

Zur Regelung der Abtriebskolonne bieten sich mehrere Mdglichkeiten an. Bei Vorhandensein ernes genugend 
groBen Siedepunktunterschieds der zu trennenden Komponenten kann eine Temperaturregelung beispielsweise 
gemaB Fig, 3 eingesetzt werden. Bei der erfindungsgemaBen Abtriebsfahrweise ist die Temperaturregelung 
verglichen mit der herkdmmlichen Fahrweise mit aufgesetzter Kolonne besser einsetzbar, da sich im Abtriebs- 
teil deutlichere Temperaturdifferenzen einstellen als in einem VerstarkungsteiL Anstelle der Temperaturrege- io 
lung kann auch eine Konzentrationsregelung durchgefQhrt werden. 

Es ist alternativ auch mdglich, den zeitlichen Verlauf des Entnahmestroms vorauszuberechnen und diese 
Werte Qber ein ProzeBleitsystem oder eine Ablaufsteuerung aufzuschalten (Fig. 4). Gegebenenfalls kann eine 
Mengendifferenzregelung eingesetzt werden (Fig. 5). 

Entsprechend der in der DE-42 26 905.9 beschriebenen Apparateanordnung einer Destillationsblase mit auf- 15 
gesetzter Kolonne, bei der konventionell die gewiinschten Produktfraktionen nacheinander in der Reihenfolge 
ihrer FlUchtigkeit Qber den Kopf abgetrennt werden, wobei bei den einzelnen Fraktionen eine Zwischenspei- 
cherung von Produkt mit verminderter Reinheit vorgenommen und dieses zwischengespeicherte Produkt nach- 
folgend wieder in die Kolonne eingespeist wird, kann auch bei der erfindungsgemaBen gleichzeitigen Abtren- 
nung mehrerer Fraktionen uber Kopf diese Zwischenspeicherung vorgenommen werden. 20 

Auch bei dem erfindungsgemaBen Verfahren, das eine Abtriebskolonne vorsieht, kann diese Zwischenspei- 
cherung vortetlhaf t eingesetzt werden (Fig. 6 und 7). 

Dabei erfolgt die Abtrennung einzelner Fraktionen in zwei unterschiedlichen Teilschntten, wobei ira ersten 
Teilschritt eine Teilmenge Qber Sumpf oder als Seitenprodukt in einer Reinheit entnommen wird, die kleiner ist 
als die erforderliche Endreinheit dieser Fraktion, diese Teilmenge in einem oder mehreren Behaltern zwischen- 25 
gespeichert wird und anschlieBend in einem weiteren Teilschritt diese Teilmenge aus dem Behalter bzw. den 
Behaltern entnommen, der Kolonne im mittleren Bereich zugefahren und gleichzeitig Produkt in der erforderh- 
chen Endreinheit am Kolonnensumpf gewonnen wird Bei zeitlich veranderlicher Konzentration ist es gunstig, 
durch Einbauten im Pufferbehalter, wie z. B. Siebbdden oder FQllkorper, Vermischungsvorgange zu vermeiden. 
Gegebenenfalls kann die Zwischenspeicherung auf mehrere Behalter verteilt werden. Fur die RQckemspeisung 30 
kann in den meisten Fallen ein zeitlich konstanter Mengenstrom vorgesehen werdea 

Bei Gemischen, die in drei oder mehr Einzelfraktionen zerlegt werden miissen, kann eine Kombination der 
erfindungsgemaBen Fahrweise mit Abtriebskolonne mit der konventionellen Fahrweise mit Verstarkungskolon- 
ne nutzbringend eingesetzt werden (Fig. 8). Dabei sind sowohl am oberen als auch am unteren Koionnenende 
ein ausreichend groB bemessener Behalter und die notwendigen Regeleinrichtungen fur Auftriebs- und Ab- 35 
triebsfahrweise vorzusehen. , 

Je nach der jeweils vorliegenden Trennaufgabe kann die gunstigste Trennsequenz und die gQnsugste Fahrwei- 
se (aufwflrts oder abwarts) ausgewahlt werden. Auch in diesem Fall ist der Einsatz eines Zwischenspeichers fur 
Seitenprodukt mit verminderter Reinheit zweckmaBig (Fig. 9). 

Es ist besonders vorteilhaft, die Entnahmemenge am oberen bzw. unteren Ende der Kolonne so emzustellen, 40 
daB sich eine zeitlich konstante Entnahmekonzentration ergibt Diese Fahrweise fuhrt zu den gQnstigsten 
Energieverbrauchswerten. Dabei nimmt der abgezogene Mengenstrom zeitlich ab. 

Die Auswahl der jeweils geeignetsten Fahrweise in den einzelnen aufeinanderfolgenden Trennschritten - 
Abtriebskolonne oder Verstarkungskolonne - ist far eine gegebene Trennaufgabe im Einzelfall zu ermitteln. 
Zur L6sung dieser Aufgabe empfiehlt sich insbesondere eine rigorose rechnerische Simulation aller mdglichen 45 
Kombinationen von Trennreihenfolgen. Anstelle der mathematischen Simulation mit Rechenprogrammen fur 
die diskontinuierliche Destination kann auch eine entsprechende experimentelle Untersuchung treten. 

Eine vereinfachte rechnerische Abschatzung kann dadurch erfoigen, daB man fur die mdglichen Trennfolgen 
sowohl far die Aufwartsals auch far die Abwartsfahrweise jeweils die zur Trennung bendtigten Mindestbraden* 
mengen nach folgenden Beziehungen ermittelt und eine Kombination mit mdglichst geringer Gesamtbraden- 50 
menge auswahlt: 



55 



a P1+P2-I 1 1 P1+P2-1 

Aufwartsfahrweise: G=Dio In + 220 1 

a-1 l-p2 P2 Pi 

o P1+P2-I 1 1 P1+P2-1 1 60 

Abwartsfahrweise: G=Dio In + D20 lr 

a-1 P2 1-P2 a " 1 1_ Pi 

Dabei bedeuten 65 
G zur Trennung erforderliche Mindestbradenmenge (mol) 
D10 Ausgangsmenge der die Leichtsiederfraktion bildenden Komponenten 
D20 Ausgangsmenge der die Schwersiederf raktion bildenden Komponenten 
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pi Trennausbeute der Leichtsiederkomponenten 
P2 Trennausbeute der Schwersiederkomponenten 
a relative FlQchtigkeit 

Diese Beziehungen gelten fQr ein 2-Stoffgemisch. FQr Mehrstoffgemische wird als Naherung 



gesetzt, wobei 

y die molare BrQdenkonzentration 
x die molare FlQssigkeitskonzentration 
15 iu die Zahl der Komponenten der Leichtsiederf raktion 
jss die Zahl der Komponenten der Schwersiederf raktion 
bedeuten. 

Diese weniger aufwendige Ermittlung der geeigneten Trennfolge lieferte in Beispielrechnungen brauchbare 
Ergebnisse. FQr habere Genauigkeitsanforderungen kdnnten diese Formeln abschnittsweise numerisch inte- 
20 griert werden. 

Das Grundprinzip der vorliegenden Erfindung IaBt sich auch anwenden, wenn in der Destillationskolonne 
und/oder den Behaitern chemische Reaktionen ablaufen. 



FQr eine Untersuchung der in der Patentanmeldung beschriebenen veranderten Fahrweise wurde das Ge- 
misch n-Hexan, n-Heptan und n-Oktan verwendet Aus einem Gemisch von 100 kg n-Hexan, 700 kg n-Heptan 
und 200 kg n-Oktan wurden die Reinstof fe mit einer Reinheit von 99,0 bis 993 Gew.-% destillativ abgetrennt (20 
theoretische Trennstuf en, Kopfdruck 1 bar, Druckverlust 1 mbar/Stufe). FQr alle Fahrweisen wurde die Energie- 
30 zufuhr auf einem konstanten Wert von 50 kW gehalten. 

Insgesamt ergeben sich zur Auftrennung dieses Dreistoffgemisches bei beliebiger Verwendung der AufwSrts- 
und Abwartsfahrweise acht verschiedene Fahrweisen. 
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Die Ergebnisse zeigen, daB die Fahrweisen 4 und 8, bei denen die Auf- und Abwartsfahrweisen miteinander 
gekoppet sind, die gunstigsten sind. Im Unterschied zur klassischen diskontinuierhchen Destination, wo die 
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einzelnen Fraktionen in der Reihenfolge ihrer FlQchtigkeiten nacheinander Qber Kopf abdestilliert werden, wird 
hier im ersten Schritt ein Mehrstoffgemisch abgetrennt, das erst im zweiten Schritt weiter aufgearbeitet wird. 

Die vorgestellten Ergebnisse basieren auf Rechnungen mit rigorosen Methoden und sind durch Versuche im 
LabormaBstab bestatigt 



PatentansprQche 

1. Verfahren zur DurchfQhrung von destillativen Trennungen in diskontinuierlicher Betriebsweise, dadurch 
gekennzeichnet, daB mehrere Fraktionen gemeinsam aus dem Anfangsgemisch abgetrennt und die entste- 
henden Kopf- und Sumpfgemische in nachfolgenden diskontinuierlichen Destiilationen weiter aufgetrennt 
werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das gesamte zu trennende Gemisch in einem 
Behalter vorgelegt wird, aus diesem entnommen und am unteren Ende in die Destillationskolonne eingelei- 
tet wird, wahrend am oberen Kolonnenende mehrere leichtsiedende Fraktionen gemeinsam entnommen 
und in nachfolgenden diskontinuierlichen Destiilationen mit Verstarkungskolonnen weiter aufgetrennt 
werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das gesamte zu trennende Gemisch in einem 
Behalter vorgelegt wird, aus diesem entnommen und am oberen Ende in die Destillationskolonne eingeleitet 
wird, wahrend am unteren Kolonnenende mehrere schwersiedende Fraktionen gemeinsam entnommen und 
in nachfolgenden diskontinuierlichen Destiilationen min Abtriebskolonnen weiter aufgetrennt werden. 

4. Verfahren, Vorrichtung und Regeleinrichtungen nach den AnsprQchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Destillationsapparatur je einen Behalter am oberen und unteren Kolonnenende besitzt, in dem 
wahlweise das jeweils zu trennende Ausgangs- oder Restgemisch vorgelegt, aus diesem entnommen und der 
Kolonne am oberen oder hinteren Ende zugefQhrt wird, wahrend am jeweils anderen Kolonnenende reine 
Fraktionen oder mehrere Fraktionen gemeinsam entnommen werden. 

5. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die am oberen bzw. unteren 
Kolonnenende abgezogenen Fraktionen in einem zeitlich abnehmenden Mengenstrom entnommen wer- 
den, der so eingestellt wird, daB sich eine zeitlich moglichst konstante Entnahmekonzentration ergibt 

6. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB zwischen der Entnahme von 
Fraktionen Zwischenfraktionen entnommen werden, in Behaitern gespeichert und zu Beginn der folgenden 
Charge oder bevorzugt am Ende der Reinfraktion, die der Zwischenfraktion unmittelbar vorausgeht, 
wieder einem Vorlagebehaiter oder der Kolonne direkt zugef Qhrt werden. 

7. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Abtrennung einzelner Kompo- 
nenten oder Komponentengemische in 2 unterschiedlichen Teilschritten erfolgt, wobei im ersten Teilschritt 
be; i Aufwartsfahrweise eine Teiimenge Qber Kopf oder als Seitenprodukt, bei Abtriebsfahrweise eine 
Teilmenge Qber Sumpf oder als Seitenprodukt in einer Reinheit entnommen wird, die kleiner ist als die 
erforderhche Endreinheit dieser Fraktion, diese Teilmenge in einem oder mehreren Behaitern zwischenge- 
speichert wird und anschlieBend in einem weiteren Teilschritt diese Teilmenge aus dem Behalter bzw. den 
Behaitern entnommen, der Kolonne im mittleren Bereich zugefahren und gleichzeitig Produkt in der 
erforderlichen Endreinheit am oberen oder unteren Kolonnenende gewonnen wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Zwischenspeicherung von Produkt mit 
vermindert er Reinheit so vorgenommen wird, daB Vermischungsvorgange hinsichtlich der Konzentration 
moglichst unterdruckt werden, indem mit einer zeitlich moglichst konstanten Entnahmekonzentration 
gearbeitet wird oder bei zeitlich veranderlicher Konzentration der Behalter filr die Zwischenspeicherung 
mit Einbauten, wie z. B. SiebbOden oder FQIlkdrper, ausgestattet wird oder die Zwischenspeicherung in der 
zeitlichen Abfolge auf mehrere Behalter verteilt wird. 

9. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB in den Behaitern am unteren 
und/oder oberen Ende der Kolonne und/oder der Destillationskolonne wahrend des Destillationsvorffanss 
zumindest zeitweise eine chemische Reaktion ablauft 
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